
® buimdesrepublik © Off n legu ngsschrif t 



D E UTS CH LAND 




DEUTSCHES 
PATENTAMT 



® DE 196 32 589 A1 



® Aktenzeich n: 
@ Anmeldetag: 
© Offenlegungstag: 



19632 589.7 
13. 8.96 
19. 2.98 



© Int. CI. 6 : 

»G01N 11/14 

G 01 L 7/08 «- 
G 01 L 25/00 ^ 

o> 

00 

u» 

CM 
CO 
CO 



® Anmelder: 

Gebruder HAAKE GmbH, 76227 Karlsruhe, DE 

@ Vertreter: 

Baumann, E., Dipl.-Phys., Pat.-Anw., 85635 
Hohenkirchen-Siegertsbrunn 



© Erfinder: 

Schramm, Gebhard, 76139 Karlsruhe, DE; Platzek, 
Wolfgang, 76189 Karlsruhe, DE; Braun, Hartmut, Dr., 
76327 Pflnztal.DE 



(g) Normalkraft-MeSeinrichtung 



OV 
00 

m 
eg 

CO 



Q 



Die folgenden Angaben sind den vom Ahmelder eingereichten UntorLagon entnommen 

BUNDESDRUCKEREI 12.97 702 068/125 



6/24 



1 

Beschreibung 



DE 196 32 589 Al 



'5 



Normalkraft-MeBeinrichtungen fur Rotations- oder 
Axial-Rheometer zur Bestimmung der beim Scheren 
von Proben viskoelastischer Flussigkeiten auftretenden, 
der Elastizitat proportionalen Normalkraft bzw. Nor- 
malspannung 

1. Einfuhrung in das MeBproblem 

Viskoelastische Flussigkeiten weisen sowohl viskose 
als auch elastische Eigenschafteri auf, deren GroBen ab- 
solut und im Verhaltnis zueinander unter anderem ab- 
hangig sind von der Intensitat scherender Beanspru- 
chungen, denen solche Flussigkeiten unterworfen sind 
Zur Bestimmung dieser viskosen und elastischen Eigen- 
schaften dienen sowohl Rotations- wie Axial-Rheome- 
ter mit Platte und Platte- oder Platte und Kegel-MeB- 
einrichtungen, in deren MeBspalten Proben aufgenom- 
men und definierten Scher- oder Quetschstromungen 
ausgesetzt werden. Hierbei ergeben sich in den Proben 
Normalspannungen, die als Normalkrafte auf die Ober- 
flachen der MeBeinrichtungen wirken und die. als ein 
MaB der elastischen Eigenschaften dienen konnen. 

1.1 Rotations-Rheometer 

Bei Rbtations-Rheometern mit Platte und Platte- 
oder Kegel und Platte-MeBeinrichtungen wird die Pruf- 
substanz in einen MeBspalt eingebracht, der gebildet 
wird durch einen angetriebenen MeBteil — Rotor ent- 
weder Platte oder Kegels und die (meist) ruhende MeB- 
platte — Stator. Fur eine genaue Auswertung der MeB- 
ergebnisse ist es von sehr groBer Bedeutung, daB der 
gewahlte MeBspalt — unterstutzt durch eine moglichst 
steife, hier nicht angedeutete konstruktive Anordnung 
(Stativ) von Antriebseinheit mit Rotor und der Baugrup- 
pe der unteren Platte — genau axial vorgegeben und fur 
die Dauer des MeBvorganges eingehalten wird Bei ei- 
nem Kegel mit abgeflachter Kegelspitze muB dabei der 
Kegel axial gegenuber der Platte so angeordnet sein, 
daB die fiktive Kegelspitze genau auf die Plattenoberfla- 
che reicht. 

Rotationsrheometer arbeiten entweder mit der Vor- 
gabe der Drehzahl des Antriebsmotors, die uber Geo- 
metriefaktoren mit der rheologisch bedeutsamen GroBe 
der Schergeschwindigkeit verknupf t ist Diese Rheome- 
ter werden mit "CR" bezeichnet (abgeleitet von englisch 
"Controlled RAte"). Alternativ kann ein der Schubspan- 
nung proportibnales Drehmoment an dem Antriebsmo- 
tor vorgegeben werden. Instrument e dieser Art werden 
als CS-Rheometer (englisch: Controlled Stress) bezeich- 
net Bei nur viskosen Proben wird in einem CR-Rheo- 
meter die Drehzahl bzw. die Schergeschwindigkeit vor- 
gegeben und eine viskositatsproportioriale Schubspan- 
nung mit Hilfe einer TorsionsmeBfeder gemessen. Bei 
einem CS-Rheometer wird alternativ die Schubspan- 
nung vorgegeben und ein viskositatsproportionaler 
Wert der Verformung bzw. der Drehzahl mit Hilfe eines 
Drehwinkelsensors gemessen. 

Bei einer viskoelastischen Probe im MeBspalt wird in 
einem CR-Rheometer die Verformung der Probe im 
MeBspalt sowohl zu einer viskositatspropbrtionalen 
Schubspannung und zu einer Normalspannung, propor- 
tional zur Elastizitat, fuhren. 

pie Normalspannung in einer gescherten viskoelasti- 
schen Probe zeigt sich in einer axialen Kraft (Druck 
oder Zug) auf die Platte und Platte- oder Kegel und 
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Platte-MeBeinrichtungen der Rheometer. Dadurch be- 
steht die Tendenz, daB sich der fur die rheologische 
Messung konstant zu haltende Spalt — trotz des steifen 
konstruktiven Aufbaus des Rheometers -r- zwischen 
dem beweglichen, angetriebenen MeBteil (Rotor) und 
der feststehenden unteren MeBplatte (Stator) der MeB- 
einrichtung aufweitet oder verengt Generell kann man 
auf beiden Seiten der MeBeinrichtung messen, d h. die 
axiale Kraft oder der Druck auf den ruhenden oder 
beweglich gelagerten Teil f- Stator oder Rotor — er 
MeBeinrichtung kann bestimmt und unter Verwendung 
der Geometriedaten der MeBeinrichtung in Werte der 
Normalspannung bzw. der Normalkraft umgerechnet 
werden. 

Bekannte technische Losungen fur die Stator-Seite 
der MeBeinrichtung (Rheometer des "Cpuette Typs") 
gehen oft von einer moglichst steifen axial verformba- 
, ren MeBfeder als Drucksensor zur Bestimmung der 
axialen Kraft im Schaft der auf Drehzahl n=0 1/min 
20 geregelten, d h. von einer sich quasi in Rune befindli- 
chen, oberen MeBplatte aus, wobei es trotzdem oft zu 
einer merklichen Aufweitung des MeBspaltes kommt 
Ein Federkraft-proportional es Kraftsignal wird meist 
von kapazitiven oder induktiven Wegaufnehmern bei 
25 endlicher Verformung dieser MeBfeder erhalten. 

Bei dem angetriebenen, beweglich gelagerten MeB- 
teil — Platte oder Kegel — der MeBeinrichtung (Rheo- 
meter des "Searle Typs*) nutzt man in einigen Fallen die 
Axialposition der Rotorwelle zur Normalkraftbestim- 
30 mung aus. Die oft zum Einsatz kommenden Axial-Luft- 
lager der Rotorwelle zeigen in weiten Bereichen ein 
Lagerverhalten wie lineare Axialfedern. Bei bekannter 
Federcharakteristik der AxiaUagerung und anderweitig 
bestimmter Axialposition der Welle erhalt man auch so 
35 ein axiales Kraftsignal der Probe. 

Die in beiden Fallen ziir Messung der Normalkraft 
erforderliche Aufweitung des MeBspaltes wird aber die 
ursprungliche Stromiing im Platte und Platte- oder Ke- 
gel und Platte-MeBeinrichtungen storen und damit die 
40 rheologischen MeBwerte verfalschen. Deshalb gibt es 
drei wesentliche Entwicklungen: 

a. Sichert man mittels eines axial sehr steifen MeB- 
systems konstruktiv, daB die Aufweitung zwischen 
Stator und Rotor extrem klein bleibt, erfullt man 
damit zwar die geometrischen Bedingungen des 
rheometrischen Experimentes. Man hat allerdings 
grbBte Schwierigkeiten, ein vernOnftiges Sigrial- 
Rausch-Verhaltnis fur das MeBsignal der Normal- 
kraft zu erhalten. 

b. Verwendet man fur den Spaltabstand eine Kom- 
pensationsregelung unter Benutzung des Normal- 
kraft-prdportionalen Signales aus der Axialposition 
des Rotors oder des Stators, so sichert man damit 
am besten die Einhaltung des gewunschten MeB- 
spaltes. 

c. Nimmt man die (leicht) geanderten Spaltbedin- 
gungen in Kaiif und versucht fur stationare Defor- 
mationen die sich einstellende Spaltaufweitung zu 
korrigieren, so erhalt man naherungsweise richtige 
Werte. 
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\2 Axial-Rheometer 

65 Diese Rheometer deforrnieren die Probe in einer 
Platte und Platte-MeBeinrichtung durch eine axiale Be- 
wegung einer als MeBteil wirkende Stauch-Platte gegeri 
die meist f est abgestutzte zweite, untere Platte. Wieder- 
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urn unterscheidet man zwischen der Vorgabe der Axial- 
position/axiale Verformung und der viskositats-propor- 
tionalen, zu messenden Normalkraft oder der Vorgabe 
der Normalkraft und der Messung der viskositatspro- 
portionalen Axialposition/axiale Verformung. Der 
MeBspalt mit der Probe mu8 dabei ebenfalls sehr genau 
bestimmt werden und darf nicht durch die Nachgiebig- 
keit der in die Schaft der Stauch-Platte oder in die Platte 
eingebauten Drucksensors verfalscht werden. GenereU 
gelten die bei den Rotationsrheometern genannteh L6- 
sungsmoglichkeiten auch hier. 

2. Die vorliegende Erfindung 

Es ist das Ziel dieser Erfindung, neue Normalkraft- 
MeBeinrichtungen fur Rotationsrheometer (Searle- 
oder Couette-Typ) als auch fur Axialrheometer gemaB 
des Oberbegriffs des Schutzanspruchs 1 vorzustellen, 
um die Normalspannungen — auf die Wirkflache bezo- 
gene Normalkrafte in viskoelastischen Proben einfach 
zu bestimriien und um eine groBere, probenbedingte 
Spaltaufweitung, wie sie in herkommlichen MeBanord- 
nungen auftritt, zu vermeiden. 

ErfindungsgemaB wird das MeBproblem gelost durch 
Schutzanspruch 1. 

Die neue MeBmethode basiert auf dem Einsatz von 
Drucksensbren verschiedener MeBempfindlichkeit in 
den angedeuteteri Rheometer-MeBeinrichtungen, die 
dem Ziel dienen, die durch Scherung von viskoelasti- 
schen Flfissigkeiten entstehenden Normalkrafte auf die 30 
untere MeBplatte zu messen und damit eine Kennzeich- 
nung speziell der elastischen Eigenschaften von viskoe- 
lastischen Proben vorzunehmen. Ein soicher Normal- 
krafte bestimmender Drucksensor ist in der Platten- 
Oberflache im Stator der MeBeinrichtung des Rheome- 35 
ters angeordnet Damit ist auch eine einfache Moglich- 
keit gegeben, vorhandene Rheometer durch den Aus- 
tausch einer solchen Stator-MeBpIatte mit Normal- 
kraft-MeBeinrichtungen anstelle von MeBpIatten ohne 
eine solche Nonnalkraft-MeBeinrichtung auch nach- 40 
traglich so auszustatten, daB damit zusatzlich Normal- 
krafte bzw. Normalspannungen meBbar werden. Die 
eingesetzten Normalkraft-MeBeinrichtungen minimie- 
ren, auch ohne Kompensation der Membranverfor- 



be im MeBspalt wird mit 3d bezeichnet Mit einer 
Stauchkraft kann mit Id eine Stauchkraft in geeigneter 
Weise — hier nicht gezeigt — auf die Probe 3d einge- 
wirken. Bei Vorgabe einer zeitkonstanten Stauchkraft 
5 kann der zeitliche Verlauf der auf 2 wirkenden Druck- 
/Normalkrafte mit dem Drucksensor 4 gemessen und 
registries Werden. Damit lassen sich unter anderem die 
zeitlichen Veranderungen von auf 4 wirksamen Normal- 
kraften bestimmen, wenn die internen Spannungen in 
10 vorgespannten viskoelastischen Proben durch Span- 
nungsrelaxation abgebaut werden. 

Abb. 2 zeigt entsprechend den Schutzanspruchen 1, 2 
und 3 eine solche Normalkraft-MeBeinrichtung, die be- 
steht aus einem vprzugsweise keramischen Grundkor- 
per (5) mit einer flachen, zylinderformigen Vertiefung 
und einer mit (5) festverbundenen, keramischen, dunnen 
Membranplatte (6), so daB sich zwischen dem Grund- 
korper (5) und der Membranplatte (6) ein sehr flacher 
Hohlraum (7) ergibt, zu dem eine rohrenartige Verbin- 
dung (8) nach auBen die Moglichkeit bietet, Druckluft 
oder unter geregeltem Druck stehende Flussigkeit ein- 
zuleiten. In diesem Hohlraum ist ein entsprechender 
MeBwandler, vorzugsweise kapazitiv oder piezoelek- 
trisch, angeordnet — nicht gezeigt — , der eine axiale 
Deformation der durch eine Normalkraft (Fn) beauf- 
schlagten Membran (6) in eine entsprechendes elektri- 
sches MeBsignal umsetzt So fuhrt eine auf die AuBen- 
seite der Membranplatte (6) wirkende Normalkraft (Fn) 
bzw. der auf die Wirkflache der MeBplatte wirksame 
Druck (PI) hervorgerufen durch die Scherung einer vis- 
koelastischen Probe (3a) im MeBspalt zu einer elasti- 
schen, mechanischen Verformung von (6) und damit zu 
einem entsprechenden elektrischen MeBsignal des 
MeBwandlers, welches mit dem wirksamen Druck (PI) 
korreliert und dias durch eine definierte Druckbeauf- 
schlagung von (6) entsprechend kalibriert werden kann. 

Nach Schutzanspruch 4 ist der Hohlraum (7) so flach 
ausgebildet, daB sich die Membranplatte bei Erreichen 
eines Grenzdruckes auf dem Boden von (5) anlegen 
kann. Dadurch ist dieser Sensor bei unzulassig hohen 
Drucken gegen Oberlast und Bruch der MeBmembran 
(6) gesichert. Die Membran (6) ist dariiber hinaus kon- 
struktiv durch einen Haltering (11), der Teil der unteren 
MeBplatte (2) ist, abgesichert gegen AbriB bei Zugbean- 
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— - — — - ; w ldt » av&vsivncn gegen ADriD Dei z.ugoean 

mung, schon aufgrund ihres konstruktiven Aufbaus die 45 spruchung auf (2), wie sie z. B. beim Trennen des MeB- 

maximal moghche Spaltaufweitung auf wenige Mikro- spaltes im Zuge der Reinigung der MeBeinrichtung auf- 

meter (< 20 um). . tretenkann. 

Fig. la zeigt eine MeBeinrichtung eines Rotations- Nach Schutzanspruch 5 wird zusatzlich vonresehen. 

rheometers wobei das MeBteil - der Kegel - mit la, daB der Hohlraum (7) fiber die rohrenartige Verbindung 

die untere MeBplatte - Stator - mit 2 und die zu 50 (8) in geeigneter Weise mit einem gasfonnigen - z. B 



untersuchende Probe mit 3a bezeichnet ist 

Fig. lb entspricht der Fig. la weitgehend bis auf den 
in die MeBplatte 2 eingesetzten Drucksensor 4, der in 
dieser Anofdnung als Normalkraf t-MeB einrichtun g 
dient Der Kegel und die Probe werden hier mit lb und 
3b bezeichnet 

Fig. 1c zeigt eine MeBeinrichtung mit dem MeBteil 1c 
— obere Platte — fiber dem Stator 2 — untere MeBplat- 
te , in die der Drucksensor 4 entsprechend zu Fig. lb 
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— Druckluft oder einem flfissigen, elektrisch nicht 
leitfahigen Druckubertragungsmedium mit einem gere- 
gelten Druck P2 beaufschlagt werden kann, durch den 
der AuBendruck PI auf die Membranplatte (6) vollstSn- 
dig kompensiert werden kann und die Membran posi- 
tionsmaBig praktisch in ihrer drucklosen Ausgangslage 
gehalten wird. Praktisch wird bei Auftreten einer Nor- 
malspannung in der im MeBspalt gescherten Prufflussig- 
keit und dem damit Wirks am werden einer entsprechen- 



u?f u U mun ? auch hier die Funktionemer Normal- go den Normalkraft (Fn) bzw. des Drucks (PI) auf (6) durch 
ta-aft-MeBemnchtungubernunmtDieindemSDaltzwi- dac c,Vh ^r^K^nW^ Un^f;.,. 



kraf t-MeB einrichtung ubernimmt Die in dem Spalt zwi 
schen der oberen Platte lc und der unteren Platte 2 
eingeschlossene Probe wird mit 3c bezeichnet 

Fig. Id stellt dar eine Axialrheometer-MeBeinrich- 
tung mit einem plariparailen MeBspalt zwischen einem 
MeBteil Id — obere Stauchplatte — und dem Stator 2 
— untere Platte — , in den ein Drucksensor 4 als Nor- 
malkraft-MeBeinrichtung bundig eingebaut ist Die Pro- 
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das sich ergebende kapazitive oder piezoelektrisches 
MeBsignal als RegelgroBe dafur gesorgt, daB mit Hilfe 
eines regelbaren, hier nicht naher gekennzeichneten 
Druckerzeugers (10) ein gleicher Innendruck P2 in (7) 
aufgebracht und damit die axiale Durchbiegung von (6) 
vollstandig kompensiert wird Damit bleibt die Geome- 
trie des MeBspaltes und insbesondere die Position der 
Kegelspitze gegenuber der Oberflache der MeBplatte 
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und somit die Moglichkeit der Auswertung der MeB- 
werte in rheologisch relevante Kennwerte erhalten. AIs 
MeBsignal der Normalkraft (Fn) auf die Membranplatte 
bzw. der elastizitats-proportionalen Normalspannung in 
der gescherten Probe dient danri die GroBe des Kom- 5 
pensationsdruckes P2, der mit einem zusatzlichen 
Drucksensor (9) gemessen wird. 

Patentanspruche 

10 

1. Normalkraf t-MeBemrichtung fur Rotationsrheo- 
meter des Searle- oder Couette-Typs oder fur Axi- 
alrheometer, mit einem beweglichen angetriebenen 
MeBteil und einer feststehenden unteren MeBplat- 
te, zum Messen der Normalkraf t, dadurch gekenn- !5 
zeichnet, daB die untere MeBplatte (2) mittig einen 
ebenen, im rechten Winkel zur MeBteilachse ange- 
ordneten, runden Drucksensor (4) aufweist, dessen, 
vorzugsweise elektrisches, MeBsignal eindeutig zu 
der in der viskoelastischen Probe durch Scherung 20 
im MeBspalt erzeugten Normalkraft korreliert 

2. Normalkraft-MeBeinrichtung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Durchmesser des 
Drucksensors (4) gleich oder kleiner als der Durch- 
messer der unteren MeBplatte ist, (wodurch die 25 
sehr kritischen Randeinflusse bei der Normalkraft- 
messung minimiert werden). 

3. Normalkraf t-MeBeinrichtung nach Anspruch 1 
oder 2, gekennzeichnet dadurch, daB der in die un- 
tere MeBplatte (2) eingefugte Drucksensor (4) ge- 30 
bildet wird durch einen, vorzugsweise keramischen, 
Grundkorper (5) mit einer flachen, zylinderformi- 
gen Vertiefung und einer mit dem Grundkorper (5) 
fest verbundenen, vorzugsweise dunnen, kerami- 
schen und unter einer Normalkraft axial verform- 
baren Membranplatte (6), so daB sich zwischen dem 
Grundkorper und der Membranplatte (6) ein sehr 
flacher Hohlraum (7) ergibt, zu dem eine geeignete 
rohrchenartige Verbindung (8) nach auBen herge- 
stellt wird und in diesem Hohlraum (7) ein entspre- 
chender MeBwandler, vorzugsweise kapazitiv oder 
piezoelektrisch, angeordnet ist, der die durch eine 
Normalkraft (Fn) verursachte axiale Deformation 
der Membranplatte (6) in ein entsprechendes Nor- 
malkraft-MeBsignal umsetzt, und daB dieses Nor- 
malkraft-MeBsignal in Normalkraftwerten kali- 
briert werden kann. 

4. Normalkraft-MeBeinrichtung nach Anspruch 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB die axiale Hefe .— 
kleiner als 20 um — des Hohlraumes (7) so gewahlt 
wird, daB bei Oberschreitung des fur den Druck- 
sensor (4) konstruktiv vorgesehenen maximal zu- 
lassigen Wertes der Normalkraft die verformte 
Membranplatte (6) sich am Boden des Hohlraumes 
(7) abstutzen kann und andererseits bei Zugbean- 55 
spruchung des Drucksensors ein Haltering (11) die 
Membranplatte (6) so gegen Zugkrafte sichert, daB 
damit eine unzulassige, die Membranplatte (6) 
eventuell mechanisch zerstorende, negative Ver- 
formung bzw. ein AbreiBen von dem Grundkorper 60 
(5) sicher ausgeschlossen wird. 

5. Normalkraft-MeBeinrichtung nach einem der 
Anspruche 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, daB . 
durch die rohrchenartige Verbindung (8) in ihrem 
Innendruck (P2) geregelte Luf t oder eine elektrisch 65 

^nicht leitfahig Flussigkeit in den Hohlraum (7) ein- 
'gebracht wird, damit die von der Normalkraft (Fn) 
abhangige axiale Verformung der Membranplatte 
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(6) durch einen solchen, vdm regelbaren Drucker- 
zeuger (10) gelieferten Innendryck (P2) im Hohl- 
raum (7) so voll kompensiert wird, daB unabhangig 
von der variablen Nonnalkraft (Fn) der Elektro- 
denabstand des MeBwandlers im Hohlraum (7) 
konstant und damit der MeBspaltabstand zwischen 
MeBteil (la) und der unteren MeBplatte (2) trotz 
Scherung der viskoelastischen Probe unverandert 
bleibt, und damit als MeB fur die Normalkraft (Fn), 
damit als MaB fur die Normalspannung und damit 
fur die elastischen Eigenschaften der Probe dient, 
wobei der durch den Drucksensor (9) gemessene 
Kompensations-Innendruck (P2) das MeBsignal fur 
die Normalkraft (Fn) darstellt 
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